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Direct prepn. of alkyl glycoside - from higher alkanol and glycoside using acid catalyst, with 

conversion to aq. paste and bleaching of paste 

Patent Number : EP-362671 , 

EP^62o71 A Direct prepn. of alkylglycosides, by acetalisation of higher alipnatic*lcol.ols with glycoses, esp. glucose, in presence of an ™*<*»%*- 
^id remov^ «ftoe wXof reactilx .neutralisation of the catalyst with a base, distn. of excess alcohol, conversion of the prod .nto an aq. paste ^ 
b^hm^^^^ 

novehv is thai M mixta of prim, alkanol, glycose and catalyst are prepd. at 'raised temp, and reacted, where (t) a mixt of part of the alcohol and the 
^ s^STh^ted.'Tpension of toe glycose in the remaining alcohol is added, in portions or continuously, and the water «' reason u 
dolled offmTvaamm, or (ii) a mixt of all the alcohol and glycose is heated, the catalyst is added, a vacuum is applied the mixt is heated further to 
water forming is distilled off, (b) She molar ratio of glycose:alcohol is 1:2-10 (134* (0 the h»L ,s held a ^temp ^ 
I^re^cedDreSure pref with thorough mixing, until the water of reaction has been completely removed, (d) the mtxL is cooled to 90 deg C, an (m) 
SS5 « ^ or alkali/A. cpd is added in amt such mat me ca^ysl is neulnmsed to P H at leas. 8 (8-10X and normal pressure ,s 
pTes^sledTnly U (e) excess alcohol is dolled off, to below 5 wt% in the prod, pref without previous fitaK* m toe and (0 to 
mixt is cooled to 105-130 deg C and a 30-70% paste is made by addn. of ^^J^^^N^m** 
codsforef H2021 pref. in portions, opt maintaining the pH at 8-10 during bleaching by adda of alkah, pref NaOH soln. 
^i^™AGE The ^glycosides are surfactants for washing compsns. The bleached prods, retain the pale colour dunng storage. (13pp 

FP^MMB A orocess for the direct production of alkyl glycosides by acetalisation of higher aliphatic primary alcohols with glycoses, particularly 
dulse^tL of^JoTcS, rapid removal of die water of reaction, neutralization of the catalyst with a base^ removal of the alcohol 

e^rby^thmTL conversion oftherea^ion product into an aqueous paste and bleaching of Otis paste, the ahphaUc alcohol be.ngu^-a 
ZEZZ to the glycose and the formation and removal of the water of reaction taking place in vacuo and reacuon W"™ aboveSO deg.C 
^0 allied chanSerized in that a) mixtures of aliphatic primary alcohol, glycose and acidic catalyst are prepared and reacted at elevated 
S^eiS^tofthe alcohol being initially inlro3with me catalyst the mixtore bemg he^ 

^maining quantity tfalcohol being added continuously or in portions to the alcohoVcatalys. mtxture and the water of reaction^ formed ^emg 

or (ii) a mixture of the entire alcohol and the glycose being initially introduced heated and the acidic catalyst betngaddedto the 
heTtednrixmreTvacuum subsequently being applied and the mixture being further heated until the reaction begins and the water of reacUon formed 

^cff«Soiri«l». iskept at that tempemtore and under that reduced pressure, preferably while nuxmg. until the water of reacho^ has been 
^mpfetely ^oved d) the reacln mixture is subsequently cooled to approximately 90 deg.C. after which an organic or morganic basic alkah ^metal 
aS^metaTor aluminium or alkali metal/aluminium compound i. added to such quantities mat over ^f^J^^f^ 1 ' 
calalvst a pH value of at least 8 and preferably in the range from 8 to 10 is established and normal pressure .s preferably only estabhshed thereafter, e) 
mfe^cTalco^^ 

reaction product by any of the methods known per se which do not damage the reaction product and 0 the mixture is subsequently cooled to _ 
ZSSEWQS- Z. fsOdefrC and a 30 to 70% paste is produced by addition of water and is stored for about 0.1 to 5 horn, at approximately 80 deg.C 

E1M37460 B A process for the direct production of alkyl glycosides by acetalisation of higher aliphatic primary alcohols with glycoses, particutoly 
riucosLkthep^aofan acidic catalyst rapid removal of the water of reaction, neutralization of the catalyst with a base removal of the alcohol 
e^ss by d^Eand c^v^on of IheTeSion product into an aqueous past, and bleaching of mi, paste. Ihe aliphatic alcohol b^»^ » • 
molar excess to the glycose and the formation and removal of the water of reaction .aktog place in vacuo and read.™ tem^ 
being applied characterized in that a) mixtures of aliphatic primary alcohol, glycose and acidc catalyst are prepared and reacted at elevated 
Um«Zre either (i) part of the alcohol being initially introduced with the catalyst the mixture being heated and a heated suspension of ^the glycose in 
^remaining quantity of alcohol being added continuously or in portions to toe alcohol/catalyst mixture and toe water of f °T**£f to the 

distilled off m^uo. or (ii) a mixture of the entire alcohol and the glycose being initially introduced heated and the acidic ^^8^°*' 
heated mixture, a vacuum subsequently being applied and.be mixture being further heated until toe rea*on begins and the water of^nform«l 
beLt distilled off. b) the nnxing ratios are selected so mat the molar ratio of glycose to aliphatic alcohol is from 1:2 to 1:10 and preferably froml.3to 
H T 8 c)t mixture iskept at that temperature and under that reduced pressure, preferably whUe mixing, untd toe water °f 
«,mpleUly removed d) toe reaction mixture is subsequently cooled to approximately 90 deg.C. after which an organic or morgamc basu: alkah M 
aZineJrth metaTor aluminium or alkah metol/aluminium compound is added in such quantities mat over and above the 

calalvst a pH value of at least 8 and preferably in toe range from 8 to 10 is estabhshed and normal pressure is preferably only estebhshed thereafter, e) 
toTe^ afcoC s distiUed off fromtoe alkaline mixtore in vacuo, preferably witoout preliminary filtration, to a valuebelow 5% by weigh, of toe 
ZZn product by any of toe methods known per se which do no. damage toe reaction product and f) toe mixture « «^^y cootodto 
a^rima£fy 105 to 130 degC and a 30 to 70% paste i, produced by addition of water and is stirred for about 0.1 to 5 hours a. approximately 80 degC 

US55 ( 7«25 0 A 0) In a process for toe direct production of alkyl glucosides by acetalisation of aliphatic primary alcohols having from 1 to about 30 carbon 
JoZ with ducM. in^esence of an acidic catalyst a. a temperature of from about 80deg. C. to about 120deg. C. with rapid removal of toe water of 
SS2S-rf Se catalyst with a base, removal of umeacted alcohol by distillation, conversion of toe reaction product .nto an aqueous parte 
^SchhToftoe paste wito hydrogen peroxide, toe aliphatic alcohol being present in a molar excess to toe glucose toe forrnanon and removal of toe 
water of reaction taking place at reaction temperatures above 80deg. C. under reduced pressure the improvement which comprises: 
a) pTep^ufgTuuxnu-e of said aliphatic primary alcohol, glucose and acidic catalyst and reacting toe mixtore at a temperature of from about lOOdeg. C. 

to about 1 20deg. C. by a method selected from toe group consisting of 

fi) noting a fir! portion of toe alcohol with toe catalyst heating toe mixture of alcohol and catalyst and adding a heated suspension of toe glucose ma 
sec^d^onofaCohol to toe heated alcohol/catalys. mixtore and distilling toe water of reaction formed under a reduced pressure of from about 10 to 

Stonm^mboure of toe alcohol and toe glucose and heating toe mixtore of alcohol and glucose, adding the ^2^°!**^°^ 
WlymgaVeduced pressure of from about 10 to about 15 mbar to the mixture and further heating toe mixtore and distilling off toe water of reacuon 



formed: 

b) the molar ratio of glucose to aliphatic alcohol being from 1 :2 to 1 : 10; 
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c) maintaining the reaction mixture at the reaction temperature and under the reduced pressure, while mixing, to remove the water of reaction to form a 
reaction mixture comprising unreacted alcohol; ... „ ,• tt ■• 

d) cooling the reaction mixture and neutralizing the reaction mixture to a pH in the range of from at least 8 to 10 with an inorganic basic alkali, alkaline- 
earth, aluminum or alkali/aluminum compound selected from the group consisting of an alkali metal oxide, hydroxide, or carbonate; an alkaline*^ 
metal oxide, hydroxide, or carbonate; zeolites NaA or NaX; 

e) distUling the unreacted alcohol from the alkaline mixture under a reduced pressure of from about 0.01 to about 1.0 mbar with heating to a temperature 
of from about 160deg, C. to about 180deg. C. to form a reaction product with an alcohol content below 5% by weight of the reaction product; 

ft cooling the reaction product from about 105deg. to 130deg. C; and 

g) producing a bleached paste containing 30 to 70% of the reaction product by addition of water and an active oxygen compound with stirring while 
maintaining the pH at 8 to 10 during the bleaching process. (Dwg.0/0) 

US5576425 A In a process for the direct production ofalkyl glucosides by acetalisation of aliphatic primary alcohols having from 1 to about 30 carbon 
atoms with glucose in the presence of an acidic catalyst, at a temperature of from about 80deg. C. to about 120deg. C. with rapid removal of the water of 
reaction, neutralization of the catalyst with a base, removal of unreacted alcohol by distillation, conversion of the reaction product into an aqueous paste 
and bleaching of the paste with hydrogen peroxide, the aliphatic alcohol being present in a molar excess to the glucose, the formation and removal of the 
water of reaction taking place at reaction temperatures above 80deg. C. under reduced pressure the improvement which comprises: 

a) preparing a mixture of said aliphatic primary alcohol, glucose and acidic catalyst and reacting the mixture at a temperature of from about lOOdeg, C. 
to about 120deg. C. by a method selected from the group consisting of 

(i) mixing a first portion of the alcohol with the catalyst, heating the mixture of alcohol and catalyst and adding a heated suspension of the glucose ma 
second portion of alcohol to the heated alcohol/catalyst mixture and distilling the water of reaction formed under a reduced pressure of from about 10 to 

^foi^^^r^xture of the alcohol and the glucose and heating the mixture of alcohol and glucose, adding the acidic catalyst to the heated mixture, 
applying a reduced pressure of from about 10 to about 15 mbar to the mixture and further heating the mixture and distilling off the water of reaction 
formed: 

b) the molar ratio of glucose to aliphatic alcohol being from 1 :2 to 1 : 10; 

c) maintaining the reaction mixture at the reaction temperature and under the reduced pressure, while mixing, to remove the water of reaction to form a 
reaction mixture comprising unreacted alcohol; ... 

d) cooling the reaction mixture and neutralizing the reaction mixture to a pH in the range of from at least 8 to 10 with an inorganic basic alkali, alkaline- 
earth, aluminum or alkali/aluminum compound selected from the group consisting of an alkali metal oxide, hydroxide, or carbonate; an alkaline-earth 
metal oxide, hydroxide, or carbonate; zeolites NaA or NaX; 

e) distilling the unreacted alcohol from the alkaline mixture under a reduced pressure of from about 0.01 to about 1.0 mbar with heating to a temperature 
of from about 160deg C. to about 180deg. C. to form a reaction product with an alcohol content below 5% by weight of the reaction product; 

ft cooling the reaction product from about 105deg. to 130deg. C; and .... 

g) producing a bleached paste containing 30 to 70% of the reaction product by addition of water and an active oxygen compound with stimng while 

maintaining the pH at 8 to 10 during the bleaching process. ((Dwg.0/0)) 
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(54) Title: PROCESS FOR DIRECTLY PRODUCING ALKYLGLYCOSIDES 

(54) Bezeiduumg: VERFAHREN ZUR DIREKTEN HERSTELLUNG VON ALKYLGLYKOSIDEN 

(57) Abstract 

?ne aliphatic primary alcohols are made to react with a glycose, in particular glucose, in the presence of an acid catalyst 
accordmg to a process foUowing given steps in such a maimer that, in improved direct>ynth«is and after a subseSc^neSS 
bleaching stage, particularly hght-coloured and alkali-fast alkylglycosides are obtained Said process can be S2 S 
tory level as well as on an industrial production scale. oul K iaDora 

(57)Zosanimeiifassii]ig 

Die aliphatischen primfiren Alkohole werden mrt einer Glykose, insbesondere mh Glucose, in Gegenwart eines sauren Ka. 
talysators in bestimmt gehahenen Verfahrensschritten so miteinander umgesetzt, dafi in Vcrb^scm^^xTw^^ £ 
Direktsynthesc undnach oner angeschlossenen zwingenden Bleichstufe besonders hellfarbige und alkalistabUe Alkyhducoside 
resultieren. Das Verfahren kann sowohl auf Laborstufe als auch auf gro&technischer ProduWonsstufe durchge^^eT 
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»« Erf<nd„n 9 DetHfft ej „ e Hejterentwick 

i1rekt «" He """- 9 von ooer,, aci ,e„ a kti,.„ A ' ky " rf 
«n Aceteien aus zuckern „„. aHphat1sch A ^ - ' 

unter Wasserabspa ltung. den Zuckern 

Der Be gr1ff A, ky , olykosioe „ jrd fo 

produkte aos Zock.ro „„ d a l jptatUche „ A ,. . , Re " U,ons - 

Aidosen ta.. auch Ket05en „• ^ ' G1 *°- ^ichneten 

me faiucose, rructose, Man nose r»\*~+ 
-lose. Allose , A l tro$e , Teiose. 

<f« Aldosen verwendet. Onter den Aidosen ko— 
insbesonder, die SluC ose ,„ Betr.cL o'e 'of 

^ ^^^^r - 

»«halb die Alky l9 , uc . si d.. De r Benriff Aikvl i ^ , " 

—* in weitenen Sinne den Rest e s 1 

*>i«bi 9 er K ettenU„ 9 e. .orzuosweis. en. Ph,t,SCh " A,k ° h °" 

r? m < «— " ~::;;;:r 

cnen Fettelkohols. so deB der Be 9 riff 9 e Sa tti 9 t, „„d 



Kettenlangen i. Gemisch mrfaBt. Die Besr1fte Alkyloligoglvkosid 
Alkylpolyglykosid, Alkyloligosaccharid u „d Alkylpolysaccharid 
a,ehen sich oof solche alkyl ierten Glykos.n, i, „,„,„ e1n A , 
rest ,„ For. des Acetals on «hr als einen Glykoserest, also an 
e.nen Poly- Oder Oligosaccharidrest gebonden ist. Diese Begriffe 
werden als ontereinander gleichbedeoteod ongesehen. Oementsoro- 
chend ist ein Alkytaonoglykosid das Acetal eines Honos.ccharids 
Da » bei der siorekatalys ierten tasetrung von Zockern o„d Fett- 
alkoholen m allgeasinen Gemische erhilt. werden 1. folgendeo un- 
ter den, Bogriff Alkylglykosid sowohl Alkyl TO noglykoside .H adch 
Alkylpoly(oligo),lykosid. ond insbesonder, Mischonoen dar.os 
einschlieBlich eventueller Nebentaponenten . verstanden. sofem 
es nicht aosdrocklicb aof die stroktorellen Unterschiedo ankot. 

Die oberflichenaktiven Alkylglykoside sind .is Kasch.1tt.lroh- 
stoffe bereits seit Bber 50 Johren bekaont. So beschreibt die 
Ssterreichiscne Patentschrift Hr. 135 333 die Herstellong von 
Leorylglocosid ond Cetylglocosid aos Acetobromglocose ond de» ie 
weiligen Fettalkohol in Gegenwart eioer Base. Aoch die Direk'syn 
these aos Glucose ond Laorylalkohol nit Chlorrosserstoff als sao 
re. Katalysator ist dort beschrieben. Mach der Lehre der deotschen 
Fatentschrift 611 055 werdeo Alkylglocoside aos Peotaacetylolocose 
ond de. Fettalkohol in Gegenwart von wasserfreie. Zi„ kc hlorid 
hergertellt. Die Maltoside ond Lactoside der aliphatischen Alko- 
hole ant »ehr ,1s 8 Kohlenstoffatomen ond 1nre Verwendong .l s 
Tens,de sind aos der deotschen Patentschrift Kr. 593 422 bekaimt 
Beispielsweise ist in dieser Verdffentlichong angeoeben d.B 
Cetylnaltosid die Waschwirkong von Seife, die da»al s das wichti* 
ate Tensid war. verbessert, was .it der Hirkong des Crty-,..,^ 
als Kelkseifendispergator erklSrt wird. Aos den 60er „„d 70e r 
Oahren sta-nsn .ehrere Vorschlbge for die verbessorte Herstellong 



von Alkylglykosiden entweder durch direkte Umsetzung der Glykose, 
meist Glucose, mit einem UberschuB des Alkohols und einer Saure 
als Katalysator, oder unter Mitverwendung eines niederen Alkohols 
oder Glykols als Ldsungsmittel und Reaktionspartner 2U einen, pri- 
maren Reaktionsprodukt, aus den. durch Umacetalisierung mit dem 
langerkettigen Alkohol erst das oberf lachenaktive Alkylglykosid 
gewonnen wird. In der US-Patentschrift 3,450,690 (Gibbons et al) 
wird ein Verfahren der Direktsynthese von Alkylglucosiden, aller- 
dings mit Cl - bis C 8 -Alkanolen, beschrieben, wobei Synthese-Ne- 
benprodukte bzw. -Verunreinigungen, die in. alkalischen Medium un- 
erwunschte Verfaroungen hervorrufen, dadurch aus dem Rohprodukt 
entfernt werden, daB man dieses in wSBrigsr Losung unter Erwarmen 
mit anorganischen oder organ ischen Basen wie z. B. Natriumhy- 
droxid, Natriummethylat, Calciumhydroxid, Bariumhydroxid, Bari- 
ummethylat oder stark basischen Aminen behandelt. Dabei soil der 
saure Katalysator (2. B. SchwefelsSure) nicht nur neutralisiert 
werden, sondern es wird ein alkalischer pH-Hert von weniostens 8 
eingestellt. Nach dem Erhitren auf Temperaturen rwischen 50 und 
200 °C fallen die Verunreinigungen aus. Daraufhin wird abfiltriert 
und der AlkoholuberschuB abdestilliert. Als waBrige L6suno wird in 
dieser Literaturstelle die Mischung aus dem UberschuB des alkoho- 
lischen Reaktionspartners und des bei der Reaktion entstandenen 
Wassers verstanden. In einigen Beispielen wird der uberschussige 
Alkohol (Ethanol) entfernt und zum Teil durch Wasser ersetzt. Nach 
dem Abfiltrieren des unloslichen Niederschlages wird das Filtrat 
durch Behandeln mit Aktivkohle aufgehellt. Als aquivalente MaB- 
nahme zur Aktivkohlebehandlung wird auch das Bleichen mit Wasser- 
stoffperoxid erwShnt. Vorzugsweise wird als Base Calciumhydroxid 
verwendet. In der US-Patentschrift 3,839,318 (Mansfield et al) 
wird ein Verfahren der direkten Glucosidierung von langkettioen 
Alkoholen beschrieben, wobei die Reaktionsgeschwindiokeit durch 
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Steoeran, der R.,ktionst,«p,r,t U r and der Katalys.torkonzentr.ti.n 
» gefuhrt wird. daB das sich blends Reaktionswasser aos de. 
Reakt,onsee m ,sch *o 9 „chst schnell via azeotrope Destination 
entfernt wird. Dabei wird vorzo 9 sweise ei„ kohlenwasserstoff „, 
Los U n 9Sra ,tte,. z. B . Hexan Oder Hapten. zn 9 esetzt. . die rasche 
azeotrope Destination des Wassers za er,6 9 ,ich.n. AnscblieBend 
wird «« e,ner „.Bri 9 en L6sun 9 von N.tri unM roxid neutralist 
wobei - .W* pn-Kerte e^esum werden kbnne, Oanacn 
w,rd dar ub.rschu S si 9 e Alkobol auf die ublicn. Weise durcb Da- 
"illation entfernt. Das Oberfuhren des Reaktlonsprodukts ,„ aine 
waBnoe Paste und Bleichen dieser Paste nit «.♦,«. 

ra51e MtHumperoorat wird 

eben-alis oescbrieben. 



ach en Anoaben der europalschen Ratenta,»eldun 9 132 046 (Procter 
• ^ Letton, wird bei ei„™ Verfabren dar Dir.ktsvntL.tr 
saure Ketalysator »« einer or 9 anischen Base neutralist wobei 
.» an 9 ar p„-W.rt-Ber.ich in der H5 „. des N eutr.lp„„ kts (p „ 6 
*i, 7, vorzu 9 sweise 6.7 bis 6.8) ein 9 astellt wird. «, 
Besen warden entweder die A1k.l1(Ka. K, Li), odar Erdalkali(Ba" 
O- Oder Alunriniumsalze von schwachen nieder»olekulare„ Siuran' 
z. 6. Batri^cetat, oder die entsprechenden Alkoholata, z B 
ftetriumethylat, eingesetzt. 

In der europiischen Patentannelduno 96 917 (Procter » 6mble 
.ms) wird ain varbessertes Verfabran dar saurek.t.l y si,rt.„ 

""T" beSChrie,, "• - «=nos.cch.rid. vorzu 9 s- 

weise Glucose, kontinuierlich Oder portionsweise so zu der m 
s=hun 9 aus Fettalkobol „„d Katalysator bei 80 bis 150 t binzu 
**. « ni« -eur als 10 * „ ic „t u^setztes MonosaccnarTl. 
Reaktionsgeinisch vorhanoen sind. 
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Die .uropaisch. Patent*™* 1 dun, 77 167 (Rota I „ aas , Arnsu(jjs) 
.All* zur V,rb,ss,r„„g d,r FarbguaHtat von oberf Uch,nakti,,n 
Alkylglykos.dan »or. daB .an bei ibrer H,rstel,„„g einen Qblichen 
sauren Kat.lysator zusannen mt «i„ M S a U r, B Reduktionsmittel a us 
der Gmppe der phosphorigen SSore, hypophosphorioen Saore schwe- 
feligen Sanre, hyposchw,f«l,g,„ SSure, sa lp ,trig,„ Saor, ond/oder 
hyposalp,trig,n Sture bzw. der ,ntspr,ch,nd,n Salze, verwendet. 

Hellfarbige C 3 - bis ,C 5 -Alkylglocosid, warden nach der Lehr. d-r 
europSischen Patentanmeldong 102 558 (BASF, lor,nz et al) dadorch 
erhalten. daB nan sie in Eagenwart eines saoren Katalysators ond 
mndestens dazo aqoi.alenten Mengen eines Alkelinstallsalzas ein-r 
Borsaure, vorzugsweise Katriumperborat, herstellt. 

SchlieBlich wird in der europaischen Patontannsldung 165 721 
(St.ley. McDaniel « .1) vorgeschl.gen. die wSBrig. Usong 
oberflBchenaktiven Alkylpolygloeostds zoniehst »1t em,, Ozida- 
tumtftM. vorzogsweis, aft einer Kass,moffp,roxidl6sung. „„d 
anscnheBend -it einer S=hw,f,idiox1d, u ,ll,, z. B. einer wiBrioen 
I6s„„g ,o„ NatH^bisolfit, z„ behandeln. Die so erbaltenen Pro- 
oukte sollen each nach lingerem Lagem farbstabil sein. 

Bei der Hemellong von Tensidrohstoffen war „.„ scnon imer ^ 
strebt, mbglichst farblose Produkt, zu erhalten. Farblge ,,„,„. 
remigungen oder zonSchst farblose Prodnlcte, die sich beim L .gern 
verfarben. warden hanfig ,l s amderwertig oder a ^ riBchbir 
Sestnft, wenn .It ihnan keine bsthetisch befriedigenden Misch u „,.„ 
erzlelt werden kbnnan. Bei der Weiterverarbeitung von Tensidroh- 
stoffen spielt die Farbstabil Hit J, alk.lischen Medio* «i„, be- ' 
sender. Roll,. Es 1st zw.r Mufig tecnnjseh ; 
stoff, durch Blelchen, beispielsweis, nit wlBr1se „ 
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Wasserstoffperoxidlosungen, in hellfarbige Produkte, die auch bei* 
Lagern und im alkalischen Medium hellfarbig bleiben, uberzufGhren 
Bei den oberf lachenaktiven Alkylglykosiden, die bisher bekanntoe- 
worden sind, versagt allerdings diese Bleichbehandlung; denn auch 
schembar aufgehellte Produkte nehmen wieder eine dunkelbraune 
Farbung an, wenn sie nach detn Bleichen mit waBrigem Alkali bei 
erh6hter Temperatur behandelt werden. Den bekannten Herstellungs- 
verfahren fur Alkylglykoside, die auch eine verbesserte Farbqua- 
mat und Lagerstabilitat anstreben, haftet der Nachteil an, daB 
man dabei entweder zusatzliche chemische Wirkstoffe wahrend des 
Herstellungsverfahrens zusetzen muB, oder aber, daB ein solcher 
Zusatz fur eine Nachbehandlung des Reaktionsproduktes erforderlich 
1st. Die vorliegende Erfindung setzt sich zum Ziel, ein neues 
Verfahren zur Herstellung von oberflachenaktiven Alkylglykosiden 
nach der sogenannten Direktsynthese bereitzustellen, wobei durch 
geeignete Wahl und Ausgestaltung der Verfahrensparameter dafur 
gesorgt wird, daB das im letzten Verf ahrensschritt gebleichte 
Produkt beim Lagern und Heiterverarbeiten die erreichte" Hellfar- 
blgkeit auch unter alkalischen Bedingungen bei erhohter Temperatur 
beibehalt. Weiter ist es ein Ziel der" Erf indung, die Veffahrens- 
schritte so zu gestalten, daB man mit einem Minimum an chemischen 
Reaktionspartnern und einem Minimum an VerfahrensmaBnahmen aus- 
kommt. SchlieBlich ist es ein Ziel der Erfindung, die Verfahrens- 
schritte so auszuwahlen, daB eine Obertragung des Verfahrens in 
den groBtechnischen MaBstab ohne scaling-up-Probleme moglich ist 
und sich das neue Verfahren fur die Herstellung von oberflachen- 
aktiven Alkylglykosiden in solchen Mengen eignet, daB das Verfah- 
rensprodukt als Tensidrohstoff von der Waschmitte! Industrie ver- 
arbeitet werden kann. 



Es wurde nun gefunden, daB sich diese und weitere Ziele durch eine 
neuartige Kombination von sowohl an sich bekannten als auch neuen 
Verfahrensmerkmalen 2U einem neuen Verfahren der Direktsynthese 
erreichen lassen. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren betrifft die direkte Herstelluno 
von Alkylglykosiden durch Acetalisierungsreaktion von hoheren 
aliphatischen primaren Alkoholen .it Glykosen, insbesondere mit 
Glucose, in Gegenwart eines sauren Katalysators, rascher Entfer- 
nung des Reaktionswassers, Neutralisation des Katalvsators mit 
61 ner Base, Abdest illation des Alkoholuberschusses und' Uberfuhren 
des Reaktionsproduktes in eine waBrige Paste und Bleichen dieser 
Paste, wobei der aliphatische Alkohol im molaren OberschuB zur 
Glykose eingesetzt wird, und wobei die Bildung und Abfuhrung des 
Reaktionswassers unter Vakuum erfolgt und Reaktionstemoeraturen 
uber 8D «c angewendet werden. Das Verfahren 1st dadurch oekenn- 
zeichnet, daB man: 

a) Mischuneen aus aliphatischen primerem Alkohol, Slykose und 

saurem Katalysator bei erh8hter Temperatur erzeugt und zur 
Reaktion bringt, wobei man entweder 

(0 eine Teilmenge des Alkohols mit dem Katalysator vor- 
legt, die Mischung erwarmt, und dann eine erwarmte 
Suspension der Glykose in der restlichen Alkoholmenge 
portionsweise oder kontinuierlich zu der Alko- 
hol /Katalysatormischung zudosiert und dabei im Vakuum 
das entstehende Reaktionswasser abdestilliert, oder 

(ii) eine Mischung des gesamten Alkohols und der 

Glykose vorlegt, erwarmt und den sauren Katalysator 
zur erwarmten Mischung hinzugibt, dann ein Vakuum 
anlegt und weiter bis zum Einsetzen der Reaktion 



erwarmt und das entstehende Reaktionswasser abdestil- 
liert, 

b) dabei die AnsatzverhSltnisse so wShlt. daB das Molver- 
haltnis Glykose zu aliphatischera Alkohol bei 1 : 2 bis 1 : 
10, vorzugsweise 1 : 3 bis 1 : 6 liegt, 

c) das Reaktionsgemisch bei dieser Temperatur und diesem 
Unterdruck so lange halt, vorzugsweise unter Durchmischung, 
bis das Reaktionswasser vollstSndig entfernt ist, 

d) anschlieBend das Reaktionsgemisch auf ca. 90 • abkuhlt, 
dann eine organische oder anorganische basische Alkali- 
Erdalkali- oder Aluminium- bzw. Alkali/Aluminiumverbindung 
in sclchen Mengen hinzufOgt, daB sich Qber die Neutrali- 
sation des sauren Katalysators hinaus ein pK-Hert von we- 
nigstens 8, vorzugsweise 8 bis 10 einstellt, und vorzugs- 
weise erst danach Nonnaldruck herstellt, 

e) daB man vorzugsweise ohne vorherige Filtration den Qber- 
schussigen Alkohol aus dem alkalischen Gemisch 1. Vakuum 
auf an sich Obliche, das Reaktionsprodukt schonende W-is- 
auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% des Reaktionspro- 
duktes abdestilliert, und 

f) daB man anschlieBend auf ca. 105 *C bis 130 - C abkuhlt und 
durch Hinzugabe von Wasser eine 30- bis 70prozentioe Paste 
erzeugt, die man durch vorzugsweise portionsweises" Hinzu- 
fugen von Aktivsauerstoffverbindungen, vorzugsweise Was- 
serstoffperoxid, ca. 0,1 bis 5 Stunden bei ca. 80 «c ruhrt, 
wobei man gegebenenfalls durch HinzufQoen von Alkali vor- 
zugsweise Natronlauge, dafur sorct, daB der pK-Wert wahrend 
dieses Bleichprozesses bei 8 bis 10 bleibt. 

Das Reaktionsprodukt wird in Form einer farblosen bis oelblichen 
waBrigen Paste erhalten. Es wurde uberraschenderweise "gefunden, 



- 9 - 



daB diese Paste beim Lagern und insbesondere auch beim Weiterver- 
arbeiten im alkalischen Milieu die urspriingliche Farbqualitat na- 
hezu unverandert beibehalt. Die Farbstabi litSt des Produkts wird 
durch einen einfachen Test festgestellt. Dazu wird eine Probemenge 
des Produkts mit Wasser zu einer ca. 50%igen Paste vermischt und 
bei Norma ltemperatur mit konzentrierter Natronlauge versetzt so 
daB sich ein pH-Wert von ca. 12 bis 13 einstellt. Dann wird 30 
Minuten lang auf 100 "C erhitzt. Bei den Ansatzen mit Verfahrens- 
produkten trat nach dieser Behandlung keine oder keine wesentliche 
Farbanderung ein. Die Farbzahlen fur die Produkte wurden nach der 
Method, von KLETT bestimmt (5%ige Losung in Wasser/Isopropylal- 
1 ^ koho1 1 : l » 1 ^-KQvette, Blaufilter). Mit dieser Testmethode 

konnen Langzeitlagerversuche des pastenfonnigen Produkts unter 
ublichen Bedingungen sowie Heiterverarbeitungsverfahren des ge- 
lagerten Produkts zu insbesondere Wasch- und Reinigungsmitteln und 
, den dabei auftretenden alkalischen Bedingungen zuverlSssig simu- 
liert werden. Die Verfahrensprodukte besitzen vorzugsweiseKlett- 
zahlsn von weniger als 35. 



Als Glvkose wird bei dem erfindungsgemSBen Verfahren vorzuosweise 
die Glucose verwendet. HandelsQbliche Glucose enthalt haufig 1 Mol 
Kristallwasser. Diese kristallwasserhaltige Glucose kann ohne 
weiteres verwendet werden. Dann sollte allerdings zweckmlBioer- 
weise dieses Kristallwasser zusStzlich, und zwar vor "den. 
Inkontaktbringen mit dem Katalysator aus dem Reaktionsmilieu durch 
thermische- MaBnahmen entfernt werden. Nachdem aber auch 
wasserfreie Glucose in groBen Mengen am Markt erhaltlich 1st, wird 
bevorzugt wasserfreie Glucose als feinteiliges Pulver eingese 



Als Katalysatoren sind generell alle sauren Verbindungen ein- 
schlieBlich der sogenannten Lewis-Sauren, welche die 
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Acetalisierungsreaktion zwischen Fettalkohol und Zuckermolekiil 
katalysieren, geeignet. Davon gelten die Schwefelsaure, Phosphor- 
saure, aliphatische und/oder aromatische Sulfonsauren, vorzugs- 
weise Paratoluolsulfonsaure und die sulfosauren lonenaustauscher- 
harze als besonders geeignet. Fur das vorliegende Verfahren werden 
die Schwefelsaure und insbesondere die Paratoluolsulfonsaure, die 
eine geringere korrodierende Wirkung gegenuber Geraten undLei- 
tungen aus Stahl hat, als Katalysator bevorzugt. Saure Ionenaus- 
tauscherharze sind im vorliegenden Fall ebenfalls geeignet, wenn 
die Abtrennung des Katalysators nach der Acetalisierung der Gly- 
kose vorgesehen ist. In einem solchen Falle wird vorzugsweise eine 
geeignete iasische Verbindung nach der Abtrennung des sauren Aus- 
tauscherharzes hinzugegeben, um das Geraisch auf pH 8 bis 10 ein- 
zustellen. 



Die Ansatzbedingungen fur die drei Komponenten aliphatischer Al- 
kohol, Glykose und Katalysator sind in weiten Grenzen variierbar. 
So ist es nach einer Variante des erfindungsgem&Ben Verfahrens 
moglich, eine Mischung der Gesamtraengen aller Komponenten vorzu- 
legen und durch Erwaraen die Reaktion einzuleiten. Nach einer an- 
deren Variante wird eine Teilinenge des Alkohols nit dem Katalysa- 
tor vorgelegt und die erwarmte Suspension der Glykose in der 
restlichen Alkoholmenge nach und nach hinzugefugt. Dabei gibt man 
im Falle von LaboransStzen einer portionsweisen und im Falle von 
groBtechnischen Ansatzen einer kontinuier lichen Zugabe den Vorzug. 
Vorzugsweise werden bei der Dosierung die Zeitintervalle zwischen 
den Dosierportionen so gewahlt, daB standig eine im wesentlichen 
klare Phase vorliegt, d. h., daB die Menge der nicht umgesetzten 
Glykose im Reaktionsgemisch gering, d. h. bei nicht mehr als 10 h, 
gehalten wird. Auch das Ansatzverhaltnis Glykose zu aliphatischem 
Alkohol kann in weiten Grenzen variiert werden. Auf diese Weise 
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ist es mbglich, den Verteilungsgrad zwischen Alkylmonoglykosid und 
Alkyloligoglykosiden im Reaktionsprodukt zu steuem. 

Bei Laboransatzen und insbesondere bei den Ansatzen im groBtech- 
nischen MaBstab wurde gefunden, daB die Feindispergierung der 
Glykose im insbesondere langkettigen Alkohol einen wesentlichen 
positiven EinfluB auf die Qualitat des Reaktionsproduktes hat. 
Diese Feindispergierung wird dadurch erreicht, daB man die fein- 
pulverige Glykose. vor allem die Glucose, gegebenenfalls nach ei- 
ner Feinmahlung, mit dem Alkohol intensiv vermischt. Fur Laboran- 
satze haben sich dafur die Verwendung eines hochtourigen ublichen 
Laborruhrers oder aber eine Ultraschallbehandlung als geeignet 
erwiesen. Bei groBtechnischen AnsStzen werden zur Fein- 
dispergierung mit Vorteil Inline-Mischer, beispielsweise ein Sta- 
tor/Rotor-Mischer verwendet. Diese FeindispergierungsroaBnahme hat 
den erwQnschten Nebeneffekt, daB sich dabei die Suspension *er- 
wSrmt. 

Wahrend der Bildung und Abfuhrung des Reaktionswassers wiri ein 
Vakuum von etwa 10 bis 50 mbar angelegt. WShrend der Reaktion wird 
die Mischung erwanst und vorzugsweise standig durchmischt, was bei 
LaboransStzen durch einfaches RQhren geschieht, wShrend bei groB- 
technischen AnsStzen dieses Durchroischen und Erw&rmen durch Um- 
pumpen Qber einen extemen FIBssigkeitskreislauf mit einem W&rme- 
austauscher erfolgt. Beim Zufuhren der Warmeenergie, die zur Auf- 
rechterhaltung der Reaktionstemperatur benStigt wird, ist es we- 
sentlich, daB zwischen Reaktorwand und Reaktionsgemisch nur eine 
geringe Temperature if ferenz vorhanden ist, damit Oberhitzungen 
vermieden werden. Urn diese geringe Temperaturdifferenz einzustel- 
len, genugt es bei Ansatzen im Labor, ein Dbliches Olbad rait 
Thermostat zu verwenden und gleichzeitig das Reaktionsgemisch 
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knrfti, za riihren. Bai Ansltzan i. tachnischam M,0st,b h.t sich 

• is basondars vortailhaft arwiasan, die K 4 n»a, ne rgie Obar einen 
externen Kraislauf. vorzagsweisa bastahand ,us ainar Pumpe und 
a,nan Wdnaaaostaascbar. vorzonabaan. 2u diasa, 2wack wird standi, 

• » T.,1 des R.,ktionsge„ischas Obar aina Rohrleitong abnazogen 
» arwlnnt u„d wiadar i„ dan Raaktor aurQckna- 
f-rt. Auf diasa „a is a ist as ■„,«. hone fteaktorwandtMp 
turan. d. h. solcha »on aahr ,1s 125 « c 2U vennejden un(j 

a.na nagativa Aaswirkung dar Ta-paratartthrnn, ,„f dia Farbwarta 
das Endproduktes zti verhindern. 

Dia aliphatischan priairan Alkohola. dia arfimtonosoais zar Ua- 
satzon, gabracbt wardan, kbnnan an sich baliabige Kat'tanlanoan d 
h. solcha von 1 bis atwa 30 Kohlanstoff.toaen. aof^/an. Um 
obar.lachanaktiv, Raaktionsprodokta. dia ,1s Tansidrohstoff. i„ 
»,sch- and Kainignngarfttaln aingasaizt wardan kOnnan. za erhal- 
tan, wardan alipbrtisch. pri»Ira Alkohola »1t 8 bis 20 Kohlen- 

solcha mit 12 bis 18 Kohlanstoffatoaa* 
bevorzugt. Diasa bOharan alipb.tischen Alkohola wardan vorzug^ 
waisa « tachniscban Fatten hargastallt. Salbstvarstandlich ist 
os abar aach sflglich, synthatischa priaara Alkohola wi- z B Hi. 
sogananntan Oxoalkohola nacb da» arfindnngsgaalBan Varf,h re „ 
zusetzen. 

Arbaitat man n.ch dar Dosiarungsvariant, das Varf. brans, dann l.=t 
- vorzugwaisa 80 bis 70 Saw.-* das Alkohols zasa^n .it da» 
Katalysator »or, arwannt dia Mischan, aaf loo bis 120 -c and gib- 
d«n dia G1 ykosa ,1s Expansion in dar arwlnntan rastlichan Alko- 
holnang, hinza. wobai »,n diasa Zag.ba vorzagswaisa kontinaiarlich 
untar Vakaam darchfahrt. Das entstahanda Raaktionswasser wird 
stanoig abdastilliart. Das E„da dar Reaktion gilt d ,nn ,l s 
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erreicht, wenn sich kein weiteres Reaktionswasser abscheidet Um 
die Menge des Reaktionswassers 2 u bestimmen und so das Reaktions- 
ende festzustellen, kann das Wasser beispielsweise durch Ausfrie- 
ren in einer Kuhlfalle aufgefangen werden. Bei vorgegebenen An- 
satzmengen und Reaktionsbedingungen kann somit die Reaktionszeit 
zuverlassig bestimmt werden, ohne daB jedes Mai das Auffangen und 
Messen des Reaktionswassers erforderlich ware. 

Bei der ebenfalls bevorzugten Verfahrensvariante, bei der man die 
Gesamtmenge des Ansatzes vorlegt, wird vorzugsweise so verfahren 
daB man zunachst die Mischung aus Alkohol und Glykose vorlegt' 
diese Mischung unter Ruhren erwarmt, d. h. bis ca. 80 'C Sumpf- 
temperatur, und dann den sauren Katalysator zu der erwarmten Mi- 
schung hinzugibt. Danach wird ein Vakuum angeleot und weiter bis 
auf ca. 100 bis 120 - erwarmt und das entstehende Reaktionswasser 
abdestmtert. 

Da man. wie bereits ausgefuhrt, beim erf indungsgemaBen Verfa—n 
die Alkohole mit einem weiten Kettenlangenbereich verwenden kann 
15Bt sich das AusmaB des Vakuums auch so einstellen, daB dabei der 
S^oepunkt des Alkohols urn wenigstens 30 'C gesenkt wird. F5- di« 
Umsstzung der langkettigen Fettalkohole mit C 12 - bis C 18 Kohlen- 
stoffatoraen wird das Vakuum vorzugsweise auf einen Wert von 10 bis 
50 mbar eingestellt. 



Bei den als Alkoholkomponente besonders wichtigen hoheren alipha- 
t 1S chen primaren C 12 - bis C 18 -Alkoholen handelt es sich vorzugs- 
weise urn gesattigte und insbesondere urn geradkettige Alkohole wie 
S1 e durch die Hydrierung von nativen FettsSuren im technischen 
MaBstab erhalten werden konnen. Typische Vertretsr der h5heren 
aliphatischen Alkohole, die nach dem erf indungsgemaBen Verfahren 
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verwendet werden konnen. sind z. B . die Verbindungen n-Dodecyla!- 
feohol, n-Tetradecylalkohol, n-Hexadecylalkohol. n-Octadecylalko- 
hoi, n-Octylalkohol, n-Decylalkohol , Undecylalkohol . Tridecylal 
kohol. Da die Fettalkohole bevorzugt aus naturlichen Fettquellen 
stammen, kommen Oblicherweise auch Gemische technischer Fettalko- 

F h ett e ai a kl S H 1 Reakti °" SPartner Bet - Cht ' Neben den eigentlichen 
Fettalkoholen S1 nd auch verzweigtkettige primire Alkohole wie z 
B- die sogenannten Oxoalkohole fur die Umsetzung oeeionet Tv- 
Pische Oxoalkohole sind z. B. die Verbindungen C 12 /C 13 -Al"kano'l Jit 
ca. 25 % hauptsachlich 2-Methylverzweigung (Dobanol 23), und der 
entsprechende C 5 - Cll -Alkanol (Dobanol 91). Allerdings liegt ein 
Schwerpunkt des Verfahrens bei der Herstellung von Tensiden die 
ausschlieBlich aus nachwachsenden Rohstoffen herstellbar sind'. 

Als basische Alkali-, Erdalkali- oder Aluminium bzw. Alkali/Alu- 
miniumverbindungen, die organisch oder anorganisch sein konnen 
e,gnen sich beispielsweise Calciumhydroxid. Calciumoxid, Maone- 
siumnydroxid, Magnesi umoxid, die Zeolithe NaA oder Na* vor-u-* 
ws 1S e in Kombinaxion m1t Calciumhydroxid, wasserfreies Natrium 
carbonat, Kaliumcarbonat, Magnesium- und Calciumcarbonat Natri- 
ummethylat, Natriumethylat, Magnesi ummethylat, Magnesiumethyla* 
Natrium- bzw. Magnesi umpropylat oder -butylat, d. h. die Alkoho' 
Ute von niedrigsiedenden Alkoholen, vorzugsweise C^-Alkoholen. 
Als besonders bevorzugte anorganische basische Verbindung kommt 
Magnesnumoxid in Betracht, wahrend als besonders bevorzuote or 
ganische Base ein Magnesiumalkoholat, insbesondere das Ethanolat 
□es Magnesiums eingesetzt wird. Dabei konnen sowohl das Maonesi- 
u-oxid als auch das Magnesiumalkoholat partiell, d. h bi's zur 
Halfte des Mol-Gewichts durch gepulvertes Natriumhydroxid in 
aquivalenten Mengen ersetzt werden. 
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Es gilt als ein besonderes Merkmal des verf ahrens , daB man die 
Zusatze der basischen Verbindungen so steuert, daD iiber eine Neu- 
tralisation des sauren Katalysators hinaus ein UberschuB der ba- 
sischen Verbindung vorliegt, so daB das Reaktionsgemisch deutlich 
basisch reagiert und deshalb vorzugsweise einen pH-Wert zwischen 8 
und 10 aufweist. Der pH-Wert wird in einer 10%igen waB- 
rig/alkoholischen Emulsion einer Probemenge mit einem Qblichen 
pH-MeBgerat gemessen. 

Die Abdesti llaticn des Alkoholuberschusses erfolgt auf eine das 
Reaktionsprodukt schonende Heise durch die geeignete Wahl von Va- 
kuumdestillations-Methoden. Dabei wird bei einem Vakuum im Bereich 
von 0.01 bis 1 mbar destilliert. An sich gehort zur produkt- 
schonenden Destination auch das Einstellen einer moglichst nie- 
deren Sumpftemperatur, worunter man die Temperatur des siedenden 
Gemisches versteht. Es hat sich jedoch im vorliegenden Fall Qber- 
raschenderweise als vorteilhaft gezeigt, die Reaktionsmischung bis 
auf eine Sunrpftenperatur von 150 bis 180 «c, insbesondere von 160 
bis 170 °C, zxx erhttzen, und zwar unabhfingig davon, ob ein derar- 
tig hoher Wert bei der vorgegebenen Vakuumleistung zur Abdesti 1- 
lation des Oberschussigen Alkohols notwendig ware. Zwar fuhrt eine 
derart hohe Sumpftemperatur zunachst unmittelbar zu einem Rohpro- 
dukt mit verschlechterter FarbqualitSt. Es konrite jedoch in uner- 
warteter Weise gezeigt werden, daB gerade die bei der hohen 
Sumpftemperatur behandelten Produkte nach dem Bleichen eine 
hellere Farbe und eine bessere Alkalistabilitat im Sinne des oben 
angegebenen Tests besitzen als solche Produkte, die bei niederen 
Sumpftemperaturen behandelt worden waren und vor dem Bleichen eine 
scheinbar bessere FarbqualitSt aufwiesen. Es ist infolgedessen ein 
weiteres wichtiges Merkmal des Verf ahrens, die Reaktionsmischung 
wahrend der Verfahrensstufe der Entfernung des Alkoholuberschusses 
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im Hochvakuum auf die hone Sumpftemperatur von ca. 160 bis 180 "C 
zu bringen, selbst wenn diese hohe Sumpftemperatur nicht fur die 
Abdestillation des AlkoholQberschusses erforderlich ware, was bei 
den kurzerkettigen Fettalkoholen der Fall ist. 

Fur die Destination von Laboransatzen werden zur Entfernung des 
AlkoholQberschusses Dbliche Vakuumdestillationsgerate benutzt. Bei 
technischen Ansatzen in. ProduktionsmaBstab wird die Abdestillation 
des Alkohols vorzugsweise nach einen, zweistufigen Verfahren 
durchgefuhrt, wenn es sich bei dem Fettalkohol um einen solchen 
aus den, Kohlsnstoffkettenlangenbereich 12 bis 20 handelt, wob»i 
man in einer ersten Stufe eine Abreicherung des Fettalkohol ant- Us 
auf Werte von ca. 40 bis ca.. 20 H wit einem Dunnschichtverdampfer 
Oder einem Fallfilmverdarapfer durchfuhrt, und wobei diese erste 
Stufe auch zur Entgasung des Reaktionsgemisches dient. In iin«r 
zweiten Stufe wird mtt einem Kurzwegverdampfer bzw. einem Dunn- 
schichtverdampfer die weitere Fettalkoholabreicheruno auf den ge- 
wunschten Endwert eingestellt. Dieser Endwert kann" bs^oo-n auf 
oas Endprodukt, bei Werten unterhalb 0,5 Gew.-% lieoen, wenn das 
Produkt praktisch frei von dem Fettalkohol sein soil. Fur den 
Fall, daB gezielt Fettalkoholanteile im Endprodukt erminscht sind 
konnen diese Fettalkoholanteile bei 3 bis 5 Gew.-% eingestellt 
werden. Es hat sich gezeigt, 

daB Verfahrensendprodukte mit einem Fettalkoholanteil von uber 2 
Gew.-%, vorzugsweise 3 bis 5 Gew.-%, gewisse anwendungstechnische 
Vorteile besitzen. 

Fur die schonende Auftrennung von temperaturempf ind lichen Sub- 
stanzgemischen gilt generell, daB sich zur schonenden Verdampfung 
bei reduziertem Druck Fallfilmverdampfer und insbesondero Dunn- 
schichtverdampfer besonders gut eignen, weil sich i n diesen 
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Zweistufenanordnung der Verdampfergerate gestattet hohe Durchsatze 
in Verbindung .it der gezielten Einstellung des erwunschten Rest- 
gehaltes an Fettalkohol im Endprodukt. Fur technische Zwecke las- 
sen sich Dunnschicht- und Kurzwegverdampfer so dimensionieren daB 
Durchsatze von bis zu 300 kg/qm and Stunde ohne weiteres moglich 
sind. Die erfindungsgemaB bevorzugte Verfahrensvariante mit der 
zweistufigen Fettalkoholabreicherungsanlage laBt sich prinzipiell 
auch in der passenden Dimensionierung fur die Aufarbeituno von 
LaboransStzen verwenden. 

Die erfindungsgemaB hergestellten Alkylglykoside stellen Gemische 
dar, die in, wesentlichen aus Alkylmonoglykosid und d«n 
Alkyloligoglykosiden, hier im wesentlichen beschrankt auf Di- und 
Triglykoside, und geringen Anteilen an Tetra- und Pentaglykosiden 
bestehen. Die Verteilung zwischen Mono- und Oligoglykosiden in dem 
Verfahrensprodukt ergibt einen rechnerischen Oligomeri*io rungs _ 
orad, der zwischen 1 und 5 liegt. Vorzugsweise wird das Verfahren 
so oefuhrt, daB der Olioomerisierungsgrad zwischen 1 und 15 
liegt, wobei die Menge an Alkylmonoglykosid, bezooen auf di* Ge- 
sanrtmenge, aus Alkylmonoglykosid und Alkyloliooglykosid deutlich 
Qber 70 Gew.-% liegt. (Zur Definition des Oligomerisieruncsorad- 
siehe Paul J. Flory, Principles of Polymer Chemistry, 'cornell 
Umversity Press, Ithaca, New York, 1953, Seiten 35 bis 37). Die 
Gesamtmenge der ubrigen Nebenbestandteile liegt meist unter 20 
Gew.-%. von diesen Nebenbestandteilen ist der Fettalkoholanteil 
vanabel, da er von der Intensity der Fettalkoholabdestillation 
abhangt. Die Restalkoholmenge ist in den Verfahrensoroduk + »n auf 
einen bevorzugten Bereich von 0,2 bis 5 Gew.-%, insbesondere 0 = 
bis 2,5 Gew.-%, eingestellt. Die Resrmengen an nicht umoesetzter" 
Glykose liegen unterhalb von 1 %. Die Anteile an polymerer Glucose 
in, Verfahrensprodukt liegen bei 2 bis 20, vorzugsweise 5 bis 20 
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Gew.-%. Die Menoen der Neutralisationsprodukte aus saurem Kataly- 
sator und basischer Verbindung und eventuellem UberschuB an dieser 
basischen Verbindung in, Verfahrensprodukt liegen bei 0.5 bis 1 5 
Gew.-%. 



D ie se Mengenangaben beziehen sich auf das Reaktionsprodukt wie es 
unnnttelbar nach der Abdestillation des FettalkoholOberschusses 
vorliegt. Das eigentliche Verfahrensprodukt ist die daraus durch 
Behandeln nit warden, Wasser und Bleichen nit Aktivsauerstoff ver- 
bindungen, insbesondere Wasserstoffperoxid resultierende waBrio* 
Paste mit 30 bis 60 Gew.-% Wasseranteil. Die Menoe der Aktivsau- 
erstoff -Verbindung betragt dabei in, allaemeinen 02 bis 15 
Gew.-%, berechnet als H 2 0 2 und bezogen auf die Menge des Produk^s 
nach der Alkoholabtrennung. Da bei den, Bleichvoroang der pH-w-rt 
abmramt, wird zusammen mit der Perverbindung eine Base z B 
Natriumhydroxid, zugesetzt, un. pH-Werte zwischen 8 und 10 auf- 
rechtzuerhalten. Die resultierende LSsung bzw. Paste enthalt vor- 
zugsweise die aus der Neutralisation des Katalysators und de* 
Bleichvoroang staramenden, nicht abgetrennten Salze. Es hat sich 
gezeigt, daB auf vielen Anwendungsgebieten diese nicht abo- 
trennten Salze in der waBrigen Alkylglykosid-Paste nach Meno- und 
Art nicht storen. Vielnehr handelt es sich hier u* Verbind'ungen 
die ohnehin ubliche Bestandteile ublicher Wasch- und Reinigungs^ 
mittel darstellen. Das pastenfonnige Verfahrensprodukt wird in, 
allgemeinen, was seinen pH-Wert betrifft, so belassen, wie es nach 
de* BleichprozeB anfallt, d. h. die Paste besitzt einen pH-Wert 
zwischen 8 und 10. Fur besondere Anwendungszwecke kann der pH-Hert 
durch Zugabe einer sauren Verbindung, deren Anwesenheit ffl- di c 
wenere Verwendung gunstig zumindest aber unschadlich i St ' auf 
Werte un den Neutralpunkt herabgesetzt werden. Geeignet* 'saur- 
Zusatze sind beispielsweise saure Salze, wie Natrium od-r 
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Kaliumhydrogensulfat, anorganische Sauren wie Schwefelsaure oder 
organische Sauren wie Citronensaure oder Sulfonat- bzw 
Sulfattenside in der Saurefonn. 

Fur eine langere Lagerzeit bzw. einen langeren Transport des 
pastenformigen Reaktionsprodukts kann es von Bedeutung sein daB 
mikrobielle Abbauprozesse wirksam verhindert werden. ZweckmaBi- 
gerweise enthalt deshalb das erf indungsgemaB heraestellte 
pastenformige Reaktionsprodukt einen die Lagerungsbestandigkeit 
verbessernden Gblichen antimikrobiellen Zusatz in ublicher M-nge 
Dieser Zusatz besteht beispielsweise aus 0,1 bis 0,2 Gew.-% Glu- 
tardialdehyd. 

Eine besonders bevorzugte Ausfuhrungsform des Verfahrens zur Her- 
stellung von hellfarbigen und farbstabilen Alkylglykosiden nach 
der Methode der Direktsynthese 1st durch die Anwendung der fo% 
genden kuraulativen Verfahrensschritte gekennzeichnet: 

1. Die Glykose, insbesondere die Glucose, wird in, Alkohol mit 
hochtourigen Ruhrern oder mit anderen hochwirksamen techni- 
schen Mischvorrichtungen feindispergiert. 

2. Die zur Neutralisation des Saurekatalysators, vorzuosweis- 
einer Sulfonsture, verwendete Base besteht ganz oder Qberwie- 
gend aus Magnesiumoxid. 

3. Die Basenmenge wird so berechnet, daB Qber die eigentliche 
Neutralisation hinaus eine basisch reagierende Mischung, vor- 
zugsweise von pH 8 bis 10 erhalten wird. 

4. Das Reakticnsgemisch wird nach der Neutralisation nicht fil- 
triert. 

5. Beim Abdestillieren des uberschussigen Alkohols im Vakuum wird 
schlieBlich auf eine Sumpftemperatur von 160 bis 180 »C 
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erhitzt bzw. die Beheizungstemperatur f. Verdampf eroerat der 
zweiten Stufe auf etwa 170 «c bis 180 »C oebracht 
Die hohe Produktqualitat des Endprodukts nach der Bleiche ist auf 
die kuowlative Anwendung dieser Verfahrensschritte zusan™ nit 
den anderen Verfahrensschritten zuruckzufuhren. Sinnoe.aB iSSt 
s,ch dl ese .Combination von Verfahrensparametern auch bei den an- 
deren Herstellungsverfahren fur Alkylglykoside wie z. B. bei m Um - 
acetalisierungsverfahrens .it Butanol oder Propylenglykol , D2W . 
be, solchen Verfahren,, die Polygon, insbesondere Starke und 
Starkeabbauprodukte als Ausgangsstoffe benutzen, anwendo n 
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Die foloenden Beispie.e bescnreiban das erf indungsoe ma6 e Verfan . 
ren. 

B e i s p i' a i i - 

in dies™ Beispie, wlrd das erfindungsgertiBe Verfahren der Oi- 
rektsyntnese von C 12 -A,kyl„ucosid ia, LaboraaOstab nach der Me- 
thode der portionsweisen 2ugabe 

. ducose/FettalkoholsusoensI,,,, .». - r,.v,H.-.i 

in einea 2-L1tar-Dr.1halak.lben .lt RDbrer. Tropftricbter und Ko- 
lonne zur Wasserabscbeidung warden 559 9 (3 Hoi) „-Dodecanol und 

W 9 .c <1 e 1 'b 2 r. 0 ' , n Pam ° 1 " 0,SU ' f0 " SSl,re VOrS6leSt " f »° 
114 C erh,tzt. Dann wurde eioe Suspension von 180 g (i Ho „ 

wasserfreier Blucose (Puridex der Pa. Carestar Deutschl.nd 6B b„ 
wa«eren 559 , (3 Hoi, e-D.dec.no, portlonswelse. u „d zwar in 
10 Portionen, in Abstanden von 5 Hinutan hinzudosiert. Dabei wurde 
vor oar arsten Oosiero„ s ein Vakuu*. das zwischan 10 u „d 15 Jr 
schwankte. an 9 e,agt. Die Glucose/Fett.lkoholsuspension war vor dam 
Do.eren ebenfalls auf ca. no -c er-Bnat warden. Das Reaktiont 
wasser wurde Ober den OestiHationsaofsatz aos da. Reaktionsailiau 
n«en,t und ,n ainer KBblfalle. die it flussigea stickstoff ge- 
kublt war. ausoefroren and auf 9 af,„ 9 a„. Es warden insgesaat 19 9 
Wasser gemessen. ' 

I» AnschluB daran wurde noch 120 Hinutan ebenfalls bai 110 bis 115 
•C nacbgarobrt. Das Reaktionsgeaisch wurda dann auf 90 - C abg" 

versetzt. D,e H,scn„ng wurda 30 Hinutan lang gerOhrt. Das Peak 
t,onsgenisch hatta anschlieBend einen pH-Wert zwischan 9 „ n d 10 
Be, vakuu. von 0.1 bis 0.01 *bar und ainer Suapft^eratur 
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von 120 bis ,70 -c warde der OberschSssi,. Alkoho , ^ 
»o„ Sk o,be„ abdestiHiert. Oi, 0,«n,at TO „, e oetr„ 9 97 0 

oer Me„ 9 e »o„ 299.1 g a „. Djeser " 

ratur von 9 0 . c „„ HaS5er e ' e '"^ Tempe- 

st ~ so unter mm in „ ; . ; r 12 r„T„: t H202 " usuns 

Produktkenndaten: Hydroxy t za hl: 656; restliah.r r... „. 

Oodec y ,«o„o 9 ,„cosid: 67 L TIIJu °' ? 
«-.-*; Dode= y ,tri 9 , U cosid: 5 *; , ^ 6 

Dode= y ,penta 9 ,aeosid 3 6 ew.-* ; P . ly9lucose: , *• 
ter 1 few.-*. n*MH„ „«„ B , ejche! . UC °" ~ 

stabilitatstest: 25. ' Tirt " 

Dieses Beispiel bescbreibt die Herstellong , ina C„/c. «„' , 

iTi:r serfr,i,r G,ucose - — 

Konoi (Semiscn aus ca. 75 Rm* _± iw 

t„+ ,x Dodecanol und ca. 25 £«* * 

etredeceo.,, „, cll der so,e„. nntCT Batcb-VaHadte (taBt f . ^d- 

£ " a "°" » *■ BaaBstafe-l. 

in elne. 150 liter-Kessel a U s Edelsfhl warden 25,0 k 9 (129 

; ;;r; 7—**— «. - js- 

7.7 kg (43 Mol) wasserfreie Glucose fPmHdpv. » 

ons 9 „,sch waiter aaf ca. 115 , aaf 9 eheizt. wo bsi g £ c ^ 
SU n 9 eo warde wlbrend etwa 4 standee ,aa 9 parabn SZ*7Z 
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Reaktionswasser in, Vakuum abgezogen. Die resulti.erende oelblich 
trube Reaktionslosung wurde auf 90 »C aboekuhlt und b-i Normal 
druck mit 35 g (0,87 Mol) Magnesiumoxid versetzt. Daraufhin wurde 
30 Minuter, nachgeruhrt. In der Reaktionsmischung wurde ein pH-Wert 
von ca. 10, gemessen. Danach wurde bei einem Vakuum von 0,5 bis 1 
mbar der AlkoholiiberschuB abdestilliert, wobei man die Sumpftem- 
peratur im Laufe von 3 Stunden auf 170 *c erhohte. Kahrend der 
insgesamt 3 Stunden lang dauernden Destination, die im Reakti 
onskessel durchgefuhrt wurde, wurden ca. 20 kg Fettalkohol abde- 
stilliert. Der Destillationsruckstand stellte eine orangerote 
klare Schmelze dar, die auf ca. 105 «T abgekuhlt und dann mit 
entsalztem Wasser von 70 »C zu einer ca. 50%igen Paste vennischt 
wurde. Dann wurden 100 ml 50%ige Natronlauge als 1 Portion und 200 
ml 35%iges Kasserstoffperoxid in 5 Portionen wShrend 2 1/2 Stund-n 
hinzugegeben. Danach wurde das Gemisch weitere 5 Stunden bei 80 *c 
geruhrt. Als Reaktionsendprodukt wurden so IB. 9 kg einer hell- 
nelben transparenten Paste (49,1 % Wasser, pH-Wert 9 bis" 10) er- 
halten. 



Produktkenndaten: Hydroxylzahl: 694; restlicher Fettalkohol- 1 8 
%; Monoglucosid: 51 Gew.-%; Diglucosid: 15 Gew.-%; Triolucosid: ' 6 
Gew.-%; Tetraglucosid: 4 Gew.-%; Pentaglucosid: 2 Gew 
Hexaglucosid unter 1 Gew.-%; Polyglucose: ca. 17 Gew.-%; Salze 
unter 2 Gew.-%. Klettzahlen: 20/20. 

Nach l/2jahriger Lagerung des Produkts waren die Farbzahlen und 
die Zusainmensetzung (gaschromatographisch bestimmt) unverandert. 

Zum Vergleich wurde die Farbstabilitit eines nach den Lehren des 
Standes der Technik hergestellten Produkts bestimmt. Dieses Pro- 
dukt wurde nach Beispiel 6 von US 3,839,318, Mansfield, mi* einer 
Dodecanol/Tstradecanol-Mischung hergestellt, allerdinos wurde zum 
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Neutral isieren des saurem Katalysators (Schwefelsaure) nicht die 
waBrige Natronlauge des Beispiels 6, sondern pemaB EP 132 046 Bl 
Natriumethylat als Base benutzt und der pH-Wert auf 7,0 einge- 
stellt. Das so erhaltene Produkt hatte die Klettzahl 45 bzw. 125 
nach den, Behandeln mit Alkali gemSB Farbstabilitatstest. Nach 
Uberfiihren in eine 60%ige Paste und Bleichen mit H 2 0 2 wurden die 
Klettzahlen 25 (direkt nach der Bleiche, pH-Wert kleiner als 7) 
bzw. 110 (nach Farbstabilitatstest) gemessen. Bei einer Wieder- 
holung des Versuchs wurde der DestillationsrOckstand lediglich auf 
130 -C abgekOhlt. Das resultierende Verfahrensprodukt hatte die 
gleichen Kenndaten. 



Beispiel 3; 

Dieses Beispiel beschreibt die Herstellung von C 12 /C 14 -Alkylglu. 
cosid in einsm m-nfrtechnischgn Ansa*? 



Von der Gesamtmenoe von 1850 kg Ci 2 /C 14 -Fettalkohol (Verteilung: 
Dodecanol ca. 75 Gew.-%, Tetradecanol ca. 25 Gew.-%) wurde di* 
Halfte in einen, 2,5 m3-Reaktor zusammen mit 300 kg wasserfreier 
Glucose (Puridex) zu einer Suspension verarbeitet. Die 
Feindispergierung der Suspension erfolgte mit Hilfe eines Sta- 
tor/Rotor-Mischers, wobei sich die Suspension auf 75 «C erwannte 
In einem zweiten Reaktor (3,2 m 3) mit Destillationskolonne und 
externem FlQssigkeitskreislauf , der aus einer Pumpe und einen, 
Warmeaustauscher bestand, wurde der restliche Fettalkohol zusammen 
mit 3,9 kg p-Toluolsulfonsaure vorgelegt und auf 115 «c erhitzt 
Der Reaktor wurde dann auf einen Druck von 20 bis 30 mbar evaku- 
iert. Dann wurde wahrend 1 Stunds die 
Glucose/Fettalkohol-Suspension kontinuierlich hinzugegeben. WSh- 
rend dieser Zeit und einer Nachreaktionszeit von 2 Stunden wurden 
msgesamt 30 kg Wasser abdestilliert. Die zur Entfernung des 
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Wassers und zur Aufrechterhaltung der Reaktionstemperatur notwen- 
d 19 e Warmeenergie wurde iiber den externen Flussigkeitskreislauf in 
das Reaktionsgemisch eingebracht. Das Reaktionswasser wurde in 
einer gekiihlten Vorlage aufgefangen und gemessen. Nach beendeter 
Reaktion wurde auf 90 *C abgekuhlt. Dann wurden zur Neutralisation 
des sauren Katalysators 2,9 kg Magnesiumethylat in f est er Form 
uber den externen Flussigkeitskreislauf eingesaugt. Danach wurde 
Normaldruck eingestellt. 

AnschlieBend wurde das Reaktionsgemisch in einen Dunnschichtver- 
damprer Typ Sambay (0,75 qm Verdampferf lache, 8 mbar, ca. I 70 »C) 
geleitet und der uberschussige Fettalkohol bis auf ein-n Ab 
reicherungswert von ca. 32 H abgetrennt. Das bei 135 »C oehalten* 
Produkt war niedrig viskos und konnte leicht in einen Kurzwegver- 
aamprer mit Rollenwischer von, Typ KD 75, Fa. Leybold, ubsroefuhrt 
werden. Der Kurzwegverdampfer wurde unter den -foloemien ~B«Hn- 
gungen betrieben: Verdampferflache 0,75 qm; Arbeitsdruck 0,075 
mbar, im Verdampfer gemessen; Beheizungstemoeratur 170 Smof 
ablauftemperatur 162 «C. Altemativ wurde in einem zweiten Ansa+z 
ein Dunnschichtverdampfer auch in der zweixen Abreicherunosstufe 
verwendet. Das Produkt wurde chargenweise (90 kg) in oeschmolzenem 
Zustand bei 150 "C in einem Druckkessel mit ca. 88 ka Wass-r von 
Raumtemperatur versetzt, urn so eine ca. 50%ige Paste herzustellen 
Separat wurden 1,3 kg einer 35%igen H 2 0 2 -L6sung und 0.9 kg einer 
50%igen NaOH-Losung zudosiert. Nach 3stundioem RQhren bei 90 "C 
wurde auf 50 °C abgekuhlt. 

Produktkenndaten: P K-Wert 9,5; Klettzahl 23 (nach der Bleiche) 
bzw. 26 nach dem Behandeln mit Alkali und in der Karme nach dem 
rarbstabilitatstest. Zusammensetzung des Produkts (wasserfrei)- 
Hydroxylzahl 650; restlicher Fettalkohol 3 Gew.-%; Alkvlmonoglu- 
cosid 62,8 Gew.-%; Alkyldiglucosid 15,4 Gew.-%; Alkyltriolucosid 



- 27 - 



5,8 Gew.-%; Alkyltetraglucosid 2,5 Gew.-%; Alkylpentaglucosid 1,1 
Gew.-%; Alkylhexaglucosid 0,2 Gew.-%; Polyglucose 6 Gew.-%; 
Glucose weniger als 1 Gew.-%; Salze weniger als 2 Gew.-%. 
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Paten tansnruchfr 

Verfahren zur direkten Herstellung von Alkylglykosiden durch 
Acetalisierungsreaktion von hoheren aliphatischen primaren 
Alkoholen mit Glykosen, insbesondere mit Glucose, in Gegenwart 
ernes sauren Katalysators, rascher Entfernung des Reaktions- 
wassers, Neutralisation des Katalysators mit einer Base Ab- 
destination des Alkoholuberschusses und Oberfuhren des Re- 
aktionsproduktes in- eine wSBrige Paste und Bleichen dieser 
Paste, wobei der aliphatische Alkohol im molaren OberschuB zur 
Glykose eingesetzt wird, und wobei die Bildung und Abfuhrung 
des Reaktionswassers unter Vakuum erfolgt und Reaktionstem- 
peraturen uber 80 *C angewendet werden, dadurch gekennzeich- 
net, daB man: 

a) Mischungen aus aliphatischera primarem Alkohol, Glvkose und 
. saurem Katalysator bei erhohter Tempenrtur erzeugt und zur 
Reaktion bringt, wobei man entweder 

(i) eine Teilmenge des Alkohols mit dem Katalysator vor- 
legt, die Mischung erwarmt, und dann eine erwarmte 
Suspension der Glykose in der restlichen Alkoholmenge 
portionsweise oder kontinuierlich zu der Alko- 
hol /Kat a lysatorroischung zudosiert und dabei im Vakuum 
das entstehende Reaktionswasser abdestillieri, oder 

(ii) eine Mischung des gesamten Alkohols und der 

Glykose vorlegt, erwarmt und den sauren Katalysator 
zur erwarmten Mischung hinzugibt, dann ein Vakuum an- 
legt und weiter bis zum Einsetzen der Reaktion erwarmt 
und das entstehende Reaktionswasser abdestilliert, 

b) dabei die Ansatzverhaltnisse so wahlt, daB das 
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Molverhaltnis Glykose zu aliphatischem Alkohol bei 1 : 2 
bis 1 : 10, vorzugsweise 1 : 3 bis 1 : 6 liegt, 

c) das Reaktionsgemisch bei dieser Temperatur unddiesem 
Unterdruck so lange halt, vorzugsweise unter Durchmischung, 
bis das Reaktionswasser vollstandig entfernt ist, 

d) anschlieBend .das Reaktionsgemisch auf ca. 90 • abkiihlt, 
dann eine organische oder anorganische basische Alkali-, 
Erdalkali- oder Aluminium- bzw. Alkali/Altiminiumverbi ndung 
in solchen Mengen hinzufugt, daB sich uber die Neutralisa- 
tion des sauren Katalysators hinaus ein pH-Wert von wenig- 
stens 8, vorzugsweise 8 bis 10 einstellt, und vorzugsweise 
erst danach Nonnaldruck herstellt, 

e) daB man vorzugsweise ohne vorherige Filtration den 
Oberschussigen Alkohol aus den, alkalischen Gemisch im Va- 
kuum auf an sich ubliche, das Reaktionsprodukt schonende 
Weise auf einen Wert von unterhalb 5 Gew.-% des Reaktions- 
produktes abdertilliert, und 

f ) daB man anschlieBend auf ca. 105 °C bis 130 X abkOhlt und 
durch Hinzugabe von Wasser eine 30- bis 70prozentige Paste 
erzeugt, die man durch vorzugsweise port ions we ises Hinzu- 
fOgen von Aktivsauerstoffverbindungen, vorzugsweise Was- 
serstoffperoxid, ca. 0,1 bis 5 Stunden bei ca. 80 "C rQhrt 
wobei man gegebenenfalls durch Hlnzufugen von Alkali, vor- 
zugsweise Natronlauge, dafQr sorgt, daB der pH-Wert wShrend 
dieses Bleichprozesses bei 8 bis 10 bleibt. 

verf ahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man als 
hohere aliphatische primgre Alkohole solche mit 8 bis 20 Koh- 
lenstoffatomen, vorzugsweise 12 bis 18 Kohlenstoff atomen ein- 
setzt. 
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3. Verfahren nach den Anspruchen 1 oder 2, dadurch 9ekenn2ekh . 
net, daB ■„ „, Te „ men9e etwa 30 bjs 70 ^ _ % ^ 

zusa«n mi, den, Katalysator .orient. „„ m ^ 
100 bis a, -c erw.mt. „„d darn die Glykose in erwSmtep 
Suspense in der restlichen Alkohotaenge, vorzupsweise kno- 
ttier, ich unter Vakuu*. hinzu 5 i bt „ nd das entstehende Reak- 
tionswasser abdestilliert. 

4. verfahren nach den Anspruchen 1 Oder 2. dadurch .ekennz.ich- 
net daB nan eine Mis chun 9 der oesaw.n Alkoholnenge „„d der 
Glyicose vorlegt. erwannt. dann den sauren Katalysator zu der 
emannten Kischung „inz».1bt. e1n ieichtes Vakuua anient und 
wester b,s auf ca. 100 bis 120 t erwi* und das entstehende 
Reaktionswasser abdesti Inert. 

5. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch oekenn- 
ze^chnet, daB nan die Glykose/Alkohol-Suspension " einer 
Femdispergierung unterzieht. 

6. Verfahren nach ein™ der AnsprOche 1 bis 5. dadurch oekenn- 
ze,chnet. daB nan das Vakuu* so einstellt, daB der Sied-ounk* 
des Alkohols . wenigstens 30 * gesenkt wird, vorzuosweise 
daB man ein Vakuuin von 10 bis 50 mbar einstellt. 

7. Verfahren nach eine* der AnsprOche 1 bis 6, dadurch oekenn- 
ze chnet^ daB «an .Is hBhere aliphatische priaar, Mkohol, 
gesa^gt, C 12 -C 18 -Alkohole. die vorzugsweise neradkettio 
sind, einsetzt. 

B. Verfahren nach einea, der Anspruche 1 bis 7. dadurch oekenn- 
ze,chnet. daB mn ,1s saure Katalys.toren solche Verbi„ d „„ ge „ 
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und in solchen Mengen verwendet , . daB deren resultierende Al- 
kali-, Erdalkali- bzw. Aluminium-Salze im Produkt verbleiben 
konnen, vorzugsweise eine Saure aus der Gruppe, bestehend aus 
Schwefelsaure, Phosphorsaure oder aliphatische und/oder aro- 
matische Sulfonsauren, vorzugsweise Paratoluolsulfonsaure, in 
einer Menge von vorzugsweise 0,005 bis 0,02 Mol pro Mol der 
eingesetzten Glykose. 

9. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als basische Substanzen fur die Neutrali- 
sation des sauren Katalysators und daruber hinaus fur die 
Einstellung eines basischen pH-Werts anorganische, feinpulv- 
risierte Verbindungen aus der Gruppe, bestehend aus Calcium- 
hydroxid, Calciumoxid, Magnesiumhydroxid, Magnesiurooxid, die 
Zeolithe NaA oder NaX, vorzugsweise in Korabination mit' Cal- 
ciumhydroxid, und als organische Verbindungen die Alkoholate 
von niedrig siedenden Alkoholen, vorzugsweise C^-Alkoholen, 
in Form der Alkaliraetall- und/oder Erdalkalimeta 11 -Verbin- 
dungen, einsetrt. 

10. Verfahren nach einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man als anorganische basische Verbindung Mag- 
nesiumoxid und als organische basische Verbindung ein Mag- 
nesiumalkoholat, insbesondere Magnesiuroethylat einsetzt. 

11. Verfahren nach einem der AnsprOche 1 bis 10, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB man nach der Neutralisation die basische Reak- 
tionsmischung unter einem Vakuum, das zur Abdestillation des 
Alkoholuberschusses erforderlich 1st, bis auf eine Sumpftem- 
peratur von 160 bis 180 % insbesondere von 150 bis 170 "C 
erhitzt, wobei man auch bei Ansatzen mit kurzerkettigen 



- 32 - 



Alkoholen mit entsprechend niederen Siedepunkten diese hohe 
Sumpftemperatur einstellt. 

12. Verfahren nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch die Anwendung 
der folgenden kumulativen Verfahrensschritte: 

1. Die Glykose, insbesondere die Glucose, wird im Alkohol mit 
hochtourigen Ruhrern oder mit anderen hochwirksamen tech- 
nischen Mischvorrichtungen feindispergiert. 

2. Die zur Neutralisation des Saurekatal ysators , vorzugsweise 
einer Sulfonsaure, verwendete Base besteht ganz oder uber- 
wiegend aus Magnesiumoxid. 

3. Die Besenmengewird so berechnet, daB Qber die eigentliche 
Neutralisation hinaus eine basisch reagierende Mischung, 
vorzugsweise von pH 8 bis 10 erhalten wird. 

4. Das Reaktionsgeroisch wird nach der Neutralisation nicht 
filtriert. 

5. Beim Abdestillieren des Qberschussigen Alkohols im Vakuum 
wird schlieBlich auf eine Sumpftemperatur von 160 bis 180 
°C erhitzt bzw. die Beheizungstemperatur im Verdampfergerat 
der zweiten Stufe auf etwa 170 °C bis 180 °C gebracht. 

13. Alkylglykosid als Erzeugnis nach einem der Anspriiche' 1 bis 12, 
dadurch gekennzeichnet, daB dessen Oligomerisierungsgrad bei 1 
bis 5, vorzugsweise 1 bis 1,5, liegt und insbesondere so ein- 
gestellt wird, daB die Menge an Alkylmonoglykosid, bezogen auf 
die Gesamtmenge aus Alkylmonoglykosid und Alkyloligoglykosid, 
deutlich uber 70 Gew.-% liegt. 
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14. Erzeugnis nach Anspruch 13, dadurch . gekennzeichnet, daB die 
Restalkoholmenge, bezogen auf das wasserfreie Produkt, auf 0,2 
bis 5, insbesondere 0,5 bis 2,5 Gew.-% eingestellt ist. 

15. Erzeugnis nach den Anspruchen 13 und 14, dadurch gekennzeich- 
net, daB es in Form einer w&Brigen Paste nit 30 bis 60 Gew.-% 
Wasseranteil vorliegt, welche die aus der Neutralisation des 
Katalysators und dem Bleichvorgang stamraenden Salze enthalt. 

16. Erzeugnis in Form einer wSBrigen Paste nach einem der Anspru- 
che 13 bis 15, dadurch gekennzeichnet, daB es einen die Lage- 
rungsbestandigkeit verbessernden antiraikrobiellen Zusatz "in 
Mengen von 0,1 bis 0,2 Gew.-% enthSlt. 
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